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(57) Abstract

Hydrothermal transformation process of hydrar-
gillite into boehmite which comprises the preparation of
a hydrargillite suspension in water (A) on the basis of
150 g/1 and 700 g/1 of dry material expressed in A1203,
the pressurized thermal processing at a temperature
comprised between 2000C and 2700C, the temperature
raising speed of said suspension being at least 10 C/mi-
nute, and letting it stay during a time period comprised
between 1 minute and 60 minutes in a stay area (D) ata
temperature in the range of 2000C and 2700C. The
boehmite obtained has a granulometry at least equal to
that of the initial hydrargillite and is very poor in alkalin
elements. .

(57) Abrégé

Procédé de transformation hydrothermale de
Phydrargillite en boehmite qui consiste & préparer une
suspension d’hydragillite dans de Peau (a) 4 raison de
150 g/1 et 700 g/1 de matiére seche exprimée en Alp03,
ala traiter thermiquement sous pression & une tempéra-
ture comprise entre 2000C et 2700C, la vitesse de mon-
tée en température de ladite suspension étant d’an
moins 10 C/minute, et 4 la faire séjourner pendant un
temps compris entre 1 minute et 60 minutes dans une
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zone de séjour (D) & une température comprise dans Pintervalle 2000C 4 2700C. La boehmite obtenue dispose d’une granulo-
meétrie au plus identique a celle de Phydrargillite initiale et est trés appauvrie en éléments alcalins.
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PROCEDE DE TRANSFORMATION DE L'HYDRARGILLITE EN BOEHMITE

L'invention concerne un proc&dé continu de transformation de 1'hydrar-
gillite en boéhmite en milieu aqueux, & haute température et sous pres-

5 sion.

Depuis longtemps déji, la littérature spécialisde a décrit de nombreux

procédés de transformation de 1'hydrargillite en boehmite, en un milieu

aqueux acide ou alcalin, ou méme encore en un milieu de vapeur d'eau.
10

Parmi tous les procé&dé&s connus, un premier procédé de transformation

en milieu acide de 1'hydrargillite en boehmite, d&crit dans un article

de R. BUMANS, consistait & introduire dans un autoclave une liqueur

aqueuse d'acide ac&tique 1,75 M, avec de l'hydrargillite industrielle,
15 la suspension ainsi obtenweZtant portée & une tempdrature de 200° C

pendant une durée de 5 heures.

Selon un autre proc&dé en milieu alcalin de transformation de 1'hydrar-
gillite en boehmite, proc&d€ décrit dans Zeitchrift Anor. alloy Chemic.
20 Bd 271 1952 de Von GINSBERG, pages 41 & 48, on traitait thermiquement
en autoclave une suspension d'hydargillite dams une liqueur aqueuse
alcaline de concentration variable & une température comprise entre
150° C et 200° C. L'auteur montrait dans cet article que la vitesse de
transformation de 1'hydrargillite en boehmite augmentait i la fois avec

25 la température et avec la concentration en agent alcalin.

Un autre procédé, réalisé en un milieu. uniquement aqueux, décrit dans
"Jo Appl. Chem. 10 October 1960 par TAICHI SAITO, Hydrothermal Reaction

~ 1.

of Alumina Trihydraté", consistait & introduire 5 g d'hydrargillite
30 s&chée 4 110° C dans un autoclave contenant 500 cm3 d'eau et 3 chauffer
le milieu ainsi r€alisé soit 3 une température constante de 200° C,

soit & des températures croissantes allant de 140° C & 200° C pendant

deux heures.

35 Mais, cet article révélait également par 1'intermédiaire des divers
essals effectués par 1'auteur que la transformation de 1'hydragillite

en boehmite &tait déji compléte 3 la tempdrature de 200° C.
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Quel que soit l'intér@t qu'offrent ces publications, les procédés
décrits présentent des inconvénients majeurs non compatibles avec un
proc&dé industriel de transformation, exigeant un rendement ré&action-
nel élevé tout en consommant une quantit& d'@nergie la plus faible

possible.

D'abord, il apparalt que le procédé de transformation en milieu uni-
quement aqueux de 1'hydrargillite en boehmite se réalise 3 partir
d'une suspension contenant une faible quantité en matidre sé&che,
nécessitant un traitement thermique & 200° C, se prolongeant pendant

au moins deux heures.

De plus, il est bien connu de l'homme de l'art que la transformation
en milieu aqueux acide de l1'hydrargillite en boehmite est ralentie

par 1l'acidité& du milieu.

Enfin , le procé&dé de transformation en un milieu aqueux alcalin de
l'hydragillite en boehmite enseigne que la cinétique de transformation
est d'autant plus rapide que la concentration du milieu réactionnel

en agent alcalin est plus élevé. Un tel procé&dé présente’toutefois
1'inconvénient majeur de laisser des quantit&s importantes de Na.0 dans

2
la boehmite obtenue, la rendant impropre 3 certains usages.

Outre les inconvénients qui viennent d'@tre indiqués, les trois procd-
dés ainsi décrits par la littérature présentent en commun 1'inconvénient
d'€tre discontinu et, par 13 méme, d'€tre difficilement applicable dans

une usine de production d'alumine.

Mais, la litt&rature contemporaine a cité &galement des procédés en
continu d'obtention en milieu aqueux acide de boehmite ultra-fine.

C'est ainsi, par exemple, que le brevet US 3 954 957 a décrit 1'um

de ces procéd&s, qui consistait 3 broyer finement de 1'hydargillite
d'origine Bayer entre 1 et 3 p, puis 3 la traiter thermiquement en milieu
aqueux acide de fagon 3 obtenir de la boehmite trés finement divisée,

dont la dimension des grains &tait au plus de 0,7 y.

Un tel procé&dé présentait, outre l'inconvénient de ne pouvoir conduire

qu'a l'obtention d'une boehmite aux applications trés limitées, telles
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que pigmentation de peinture, d'encre,papier, etc... celui de se
réaliser en milieu acide et, par ce fait méme, de ralentir la vites-

se de transformation.

Forte des inconvénients majeurs précités, la demanderesse poursuivant
ses recherches a trouvé et mis au point un proc&dé continu de transfor-
mation de 1'hydrargillite en boehmite, en un milieu aqueux, applicable
d 1'échelle industrielle, permettant de produire en grande quantité,
une alumine destinée & de multiples applications et, en particulier,
une alumine dont la granulométrie convient & 1'usage de 1'&lectrolyse

ignée.

Le procédé selon 1'invention consiste i mettre de 1'hydrargillite in-
dustrielle (de préférence humide) dans de 1'eau, en constituant une
suspension contenant une quantité de matidre s&che exprimée en Ale3
comprise entre 150 g/l et 700 g/l, & chauffer ladite suspension i une
température comprise entre 200° C et 270° C selon une vitesse de "montée"
en température au moins égale 3 1° C/minute, et & la faire séjourner

pendant un temps compris entre | minute et 60 minutes 3 une température

située dans l'intervalle précitéd de 200° C a 270° C.

Comme cela a dé&ja &té dit, il a &€té choisi de constituer une suspension
hautement chargée en matiére s&che. En effet, la demanderesse a constaté
qu'il &tait possible de traiter des suspensions particuliZrement char-
gées en mati&re séche, lui permettant ainsi d'augmenter substantiellement
la production en boehmite pour une installation industrielle de dimension
donnée. Toutefois, elle a remarqué qu'il pouvait &tre particuli@rement
avantageux de traiter des suspensions dont la concentration se situe

de préférence entre 400 g/l et 600 g/l en A1203.

La température de traitement s'est révélée €tre nécessairement au moins
égale a 200° C afin de limiter le temps de s&jour de la suspension dans
la zone de traitement thermique, mais il est apparu qu'il était souhai-

table de fixer cette température de traitement dans 1'intervalle préfé-
rentiel de 220° C 3 240° C.

Quant @ la vitesse de montée en température de la suspension de 1'hy-

drargillite dans l'eau, la demanderesse a constaté qu'il &tait avantageux

S Bl EA
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qu'elle soit la plus rapide possible, mais dans les limites compatibles

avec 1'échange thermique et le type de réacteur utilisé.

Dans le cas ol le réacteur utilisé présente une capacité d'échange

thermique relativement faible, telle que par exemple celle qui existe
dans une série d'autoclave 3 chauffage indirect, la vitesse de montée
en température de la suspension a &té& choisie dans l'intervalle de | 2

5° C/minute.

Dans 1le cas ol le ré@acteur utilisé présente une forte capacité d'é-
change thermique, tel que par exemple un réacteur de type mono ou poly-
tubulaire, il a &té constaté que la vitesse de montée en température
de la suspension pouvait &tre la plus rapide possible, c'est-a-dire
devait 8tre avantageusement d'au moins 5° C/minute tout en restant

compatible avec 1'&change thermique.

Le temps de séjour de la suspension est important et dépend de la
concentration en matidre s8che de ladite suspension ainsi que de la
température de traitement choisie. Ce temps de s&jour est préférentiel-
lement choisi entre 3 et 10 minutes pour obtenir le rendement de trans-

formation le plus &levé,

En pratique, la mont&e en température dans le cadre de 1l'invention
s'effectue préférentiellement dans un &changeur de type mono ou poly-
tubulaire. Dans ce cas, la vitesse de circulation de la suspension 2
traiter ou en cours de traitement est au moins de 1,5 métres/s; pour

limiter les phénoménes de décantation de la matidre s&che.

L'invention sera mieux comprise par la description chiffrée du sehéma

illustratif.

Selon la figure, la suspension d'hydrargillite dans de 1'eau est prépa-
rée en (A) par introduction des quantités adéquates d'eau par 1 et de
matiére séche par 2. Aprés avoir ajust& la concentration en matidre

séche, la suspension ainsi préparée est pompée sous pression en (B)

‘dans 1'échangeur thermique (C) ofi elle est portée i la température choisie,

Cette temp&rature de traitement peut &tre obtenue par chauffage indirect

en injectant de la vapeur, par exemple dans une double enveloppe. Maissy—
b //. [T a‘.:m
’ OVl
,y T
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cette tempé@rature peut &galement Etre obtenue en récupérant 1'énergie
calorifique potentielle de la suspension déji traitée qui circule 2

contre courant comme un fluide caloporteur.

5 Il est &vident que la température de traitement peut &tre atteinte grice

a& la combinaison des deux moyens précités.

A la sortie de (C), la suspension, portée i la température souhaitée,
est introduite dans un réacteur (D) ol s'effectue le temps de séjour

10 nécessaire 4 la transformation compléte de 1'hydrargillite en boehmite.
La température pratiquée dans le réacteur (D) est, en géndral, au
plus &gale & la température de la suspension & la sortie de 1'&changeur
(C) en raison de 1l'endothermicité de la réaction de transformation de
l'hydrargillite en boehmite. C'est pourquoi, la demanderesse a trouvé

15 avantageux de pratiquer le chauffage de ce réacteur 3 temps de s&jour.

Aprés avoir réalisé le temps de séjour dans le réacteur (D), la tempé-
rature et la pression de la suspension doivent &tre abaiss@es pour
permettre la séparation des phases liquide et solide.

20
Pour ce faire, et selon une premilre variante, la suspension est con-
duite par (3) dans la zone de détente (E), qui peut &tre constitude, par

exemple par une série de détendeurs.

25 La vapeur émise lors de la détente peut &tre avantageusement récupdrée
et recyclée dans 1'échangeur thermique (C). On obtient ainsi une sus-
pension refroidie, plus concentrée en matidre s&che, qui est conduite
par (4J) dans la zone de séparation (G) dans laquelle s'effectue la
récupération de la boehmite par filtration sous vide par exemple.

30
Selon une deuxiéme variante, la suspension véhicul&e par (5) est
refroidie dans un &changeur approprié (F) au moyen d'un fluide frigo-
porteur qui peut €tre la suspension sortant de la pompe (B). Puis la
pression de la suspension refroidie est abaissée dans un organe de

35 pertes de charge (H) tel que par exemple une série de tubes ayant des
diamétres décroissants, pour 1'amener pratiquement & la pression atmos-
phérique. Damns le cadre de cette variante, la demanderesse a vérifié

qu'il était intéressant de pratiquer simultanément les abaissements de

T P
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la température et de la pression de la suspension provenant de (D) en
combinant dans un seul appareillage les deux fonctions assurées par les
stades (F) et (H). A la sortie de(H),la suspension de boehmite refroidie

s -

rejoint par (6) la zone de séparation (G) comme cela a déja été dit.

Du point de vue pratique, la demanderesse a constaté dans 1l'une et
1'autre des variantes précit@es, que si la suspension &tait mise en

8tat d'ébullition dans 1'échangeur (C) ol le rdacteur (D), ou bien
simultanément en (C) et (D) en raison d'une détente en (E) ou perte de
charge en (H) insuffisantes, 1'on obtenait une boehmite de granulométrie
beaucoup plus fine que celle de 1'hydrargillite de départ, cet affinement
se traduisant en particulier par l'augmentation de la proportion de
grains de boehmite par rapport aux grains initiaux d'hydrargillite pas-

sant 3 travers les mailles d'un tamis normalisé de 15 microms.

Par contre, si les pressions pratiquées en (C) et (D) sont suffisamment
Elevées en regard des températures pour éviter 1l'ébullition de la sus-
pension, on constate que :

- en pratiquant une détente en (E) selon la premiére variante, on
provoque toujours, quelles que soient les concentrations en matidres
séches et les températures, un affinement important de la boehmite par
rapport @ la dimension initiale moyenne de 1'hydrargillite ;

- d'une manidre surprenante, en pratiquant la deuxidme variante,
pour des températures données en (C) et (D), il est possible de limiter
1l'affinement de la boehmite au cours de la transformation ou méme de
conserver la granulométrie initiale de 1l'hydrargillite lors de la

transformation en boehmite.

En outre, la demanderesse a constaté avec un vif intérét que le procédé
selon 1'invention conduisait 3 1l’obtentieon d'une boehmite tr&s appauvrie
en impuretés alcalines, plus particuli@rement en Na20, par rapport i la

teneur en ces mémes Eléments dans l'hydrargillite de départ.

Exemple | (selon figure)

On a préparé en continu, selon l'invention, une suspension d'hydrargillite
dans 1l'eau, en introduisant dans le bac (A) muni d'une agitation efficace,

960 kg/heure d'hydrargillite humide, contenant 12 % en poids d'eau

résiduaire et provenant du procédé@ Bayer et 730 litres/heure d'ezu
Or4P1 :

l,‘/u'l- W 4
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industrielle.

La teneur en mati8re s@che de cette suspension , exprimée en A1203,

gtait voisine de 461 g/1.

Ladite suspension d'hydrargilli-te &tait envoyée sous pression au moyen
d'une pompe i membrane (B), dans un réacteur tubulaire (C) constitué

par un tube de diamétre interne 15 mm ayant une longueur de 80 métres.
Le réacteur était chauffé par 1'introduction de vapeur dans une double
enveloppe, externe au réacteur ayant un diamétre interne de 50 milli-

métres.

Le débit de la suspension dans le réacteur était de 1,2 m3/heure,
tandis que la vitesse de circulation de ladite suspension &tait de

1,88 m/s.

A la sortie du réacteur tubulaire, la température de la suspension

a été maintenue par un systéme de régulation & 210° C.

Ladite suspension &tait alors introduite dans l'autoclave & temps de
séjour (D), muni d'un faisceau tubulaire chauffant, ol elle s&journait

pendant 15 minutes 3 la température de 210° C.

A la sortie de 1l'autoclave (D), la suspension &tait soumise en (E) &
une détente abaissant sa pression d'environ 23 bars & la pression atmos-

phérique par passage dans deux détendeurs & diaphragme placés en série.

La suspension &tait recueillie en (G) oi elle subissait la séparation

des phases liquide L et solide S.

Afin d'apprécier la transformation de 1l'hydrargillite en boehmite et
de déterminer 1'é&volution des diverses caractéristiques du produit
obtenu, un gchantillon a &té prélevé dans la phase solide et a Eté
soumis & une détermination par perte au feu. Cette perte au feu &tait
de 16,9 %, ce qui montrait que la transformation de 1l'hydrargillite en

boehmite &tait compléte.

La perte au feu de 16,9 7, plus Elevée que la perte au feu théorique-

ment attendue de 157 , correspondait & la présence de 1,9 % d'eau libre
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occluse dans les lacunes se trouvant a 1'intérieur des cristaux de

boehmite.

De nombreux auteurs ont mis en &vidence la présence de cette eau et

ont montré&, en particulier, que la perte au feu & 1100° C de la boehmite
pouvait atteindre 17,4 Z en poids de la masse initiale (B. IMELIK H

J. Chim. Phys. 1966 Tome 4, pages 607 & 610).

Pour confirmer ce r&sultat, il a &té proc&dé 2 une analyse aux rayons

X qui montrait que les raies de diffractions caractéristiques de 1'hy-
drargillite pour une anticathode au cobalt (angle de Bragg 21°35'~

23°6" : raies les plus intenses) avaient totalement disparu et laissaient
place aux raies caractéristiques de la boehmite (anticathode au cobalt :

angle de Bragg : 16°8'-32°8' - 44°8' : raies les plus intenses).

En outre, comme une détente avait &té pratiquée en (E) i la sortie
du r8acteur de séjour (D), on a pu constater un affinement des grains
de boehmite obtenus par rapport aux grains initiaux d'hydragillite,
comme le montre le tableau ci-aprés, ol sont comparées les granulomé-
tries du produit avant et aprés que soit effectude la transformation

hydro-thermale.

g % pondéral de © 100 1 80 ' 60 ‘ 45 ‘' 30 ' 15 §
(grains inférieur & : en ym : en ym : en Um : en Ym : en Um : en um )
( : : : : : : )
( fqq. : : : : : : )
(ararglllite de 5o 4L 40,60 26,25 12,0 1 4,64 0.6)
epart
( : : : : : : )
EBoehmite obtenue | 85,9 75,67 70,8 ' 63,4 ' 55,7 ' 40,0 ;
( : : )

On pouvait ainsi constater i travers ces résultats que la boehmite

obtenue avait ét& soumise 3 une intense attritiom.

Enfin, il a &t& constaté que la teneur en hydroxyde de sodium, exprimée
en NaZO, dans la boehmite obtenue &tait de 680 ppm, alors que la teneur
en hydroxyde de sodium de 1'hydrargillite initiale soumise au traitement

de transformation hydrothermale &tait de 4500 ppm exprimée en Na20.

/'g "\j s . L_J\
( ool .
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Ainsi, le procédé selon l'invention se révélait, non seulement effica-
ce dans la transformation de 1'hydrargillite en boehmite, mais encore
particuliérement intéressant par le fait surprenant de 1'importante

diminution de la teneur finale en Na20.

Exemple 2

On a préparé en continu selon 1l'invention une suspension d'hydrargillite
dans 1'eau, en introduisant dans le bac (A) muni d'une agitation,

960 kg/h d'une hydrargillite proveﬁant du procédé Bayer, contenant 12 7

en poids d'eau résiduaire et 730 litres/heure d'eau industrielle.

La. teneur en matidre sdche de cette suspension, exprimée en A1203;

8tait de 461 g/litre.

Ladite suspension d'hydrargillite &tait envoyée sous pression au moyen
de la pompe & membrane (B) dans le r@awvteur tubulaire (C) constitué
par un tube de diamétre interne de 15 millim&tres et ayant une longueur

de 92 métres.

Le réacteur tubulaire &tait chauffé comme dans 1'exemple !, au moyen
p y

d'une double enveloppe alimentée en vapeur d'eau.

Lerdébit de la suspension dans 1l'installation &tait de 1,2 m3/heure.

A la sortie de 1'échangeur thermique (C), la suspension &tait introduite
dans un ballon de s&jour (D) cylindrique, de faible volume (100 litres),
non chauffé. La température de la suspension dans le ballon oscillait
entre 220° C et 227° C.

La suspension s'Echappait alors dudit ballon par la partie haute de
celui-ci et entrait dans une zone de refroidissement (F) constituée
par une tubulure de diamétre interne 15 mm et d'une longueur de

55 métres, immergée dans de l'eau en circulation? La température 3

la sortie de cette zone &tait de 75° C environ.

Aprés cette zone de refroidissement, la suspension circulait dans une
zone de perte de charge (H), constituée par un premier tube de diamdtre
interne 15 mm et d'une longueur de 230 mdtres, suivie d'un deuxiéme
tube de diamétre interne 12 mm et d'ume longueur de 18 métres.

Zy. WIPO <
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10

En raison d'une perte de charge volontairement insuffisante au regard -
d'un potentiel de chauffage &levé dans le réacteur tubulaire (), i1

a été constaté que la éuspension passait par des E&tats successifs
d'8bullition & la sortie dudit réacteur (C) et dans le ballon de

séjour (D).

La suspension &tait enfin recueillie en (G) ol s'effectwait la sépa-

ration des phases liquide et solide.

Sur un échantillon prélevé dans la phase solide, les mémes contrdles
de perte au feu et d'examen aux rayons X ont &té réalisés qui ont

confirmé la transformation compl&te de 1'hydragillite en boehmite.

De méme que dans l'exemple 1, il a &té constaté yn affinement des
grains de boehmite obtenus par rapport aux dimensions des grains de

l'hydrargillite de départ, comme le montre le tableau ci-aprés

(% pondéral de " 160° 146° 124° 100° 80° 60° 45° 30° 15
( . . . . . . . . . )
. PO . ~en “en "en "en 'en " en " en " en = en
( grains inférieurs a : : : : : : : : : )
¢ QR L um o im oL m o pmofgm ol opm o pm o om
( : : : : : : : )
( o : : : : : : : : )
E Hydrggg;}:}:“e de  95.5%90,3%79,9'59,9°53,7°17,7° 8,1} 1,8° 0 g
( : : : : : : : )
E Boehmite obtenue f94,6f92,7fsa,sf72,8f56,4f37,8f30,8f26,7f21,2§
( : : : : : : : )

Enfin, il a été constaté, de méme que dans 1l'exemple 1, que la teneur
en hydroxyde de sodium exprimé en NaZO, avait passé de 4450 ppm pour
1'hydragillite & 1100 ppm pour la boehmite obtenue selon le procédé

de l'invention.

Exemples 3 3 8

Dans ces exemples, différentes concentrations en matiére séche de la
suspension destinée au traitement hydrothermal, ont &té essayées afin
d'8valuer 1'influence de ce paramétre sur le taux de transformation,

la granulométrie et la teneur en NaZO.
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Pour cela, les suspensions d'hydrargillite dans l'eau ont &té préparées
comme cela a été décrit dans 1l'exemple 1, mais avec des quantités
horaires d'hydrargillite et d'eau, particulidres pour chaque exemple,
comme cela apparait dans le tableau récapitulatif ci-aprés, 1'hydrar-
gillite utilisée ayant une teneur en humidité de 9,6 7 en poids

exprimé par rapport au produit humide :

ve
w
.
wun
(o))
~!
o

E N° Exemple i :
( . .
%Débit horaire en 1/h : : : :
(d'eau utilisée

: 990 : 835 : 800 : 760 : 740 : 710

as fae

(fey s . : : : : :
Débit horaire en kg/h ; : i ) . .
Ed'hydrargillite humide : 445 : 770 : 850 : 910 : 974 :1035

ETeneur en matidre s&che | ; : : .
de la suspension en g/l 219 | 380 . 418 | 452 | 480 510
(exprimée en Ale3 : ; ; ; :

(

N N N N NN N N N N N N N N

Tout l'appareillage décrit dans 1'exemple 2, en (A), (B) et (C) &était
le méme, tandis que le ballon 4 temps de sé&jour (D) avait un volume de
100 litres et était chauffé sur sa périphérie au moven de ré&sistances

€lectriques de pulssance contrdlée.

Le refroidissement de la suspensionisortant de (D) &tait assuré en (F)

d'une manidre identique 3 1'exemple 2.

Aprés la zone de refroidissement’ la suspension circulait dans la zone
de perte de charges (H) constitu@e par un premier tube de diamétre

interne de 15 mm et d'une longueur de 230 métres, suivie d'un deuxiéme
tube de diamétre interne 12 mm et d'une longueur de 96 mdtres, beaucoup

plus importante que dans 1'exemple 2.

Pour tous ces exemples, la température & la sortie de 1'é&changeur
thermique (C) &tait comprise entre 233° C et 235° C, tandis que la

température 3 la sortie du ballon de s&jour (D) &tait comprise entre

218° C et 222° C, la pression dans ce ballon &tant an minimum de

34 bares, évitant ainsi tous risques d'ébullition dans 1'ensemble de

1'appareillage.

,,  WIP
I}y?lbh ."_U’O JPPENW
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De méme que dans les autres exemples, la suspension sortant de (H)
était recueillie en (G) ol s'effectuait la séparation des phases

solide et liquide.

Sur des &chantillons prélevés dans la phase solide obtenue dans
chaque exemple, on a vérifi& que la transformation de 1'hydrargillite
en boehmite &tait compléte, tant par la perte au feu que par un examen

aux rayons X.

Enfin, la granulométrie de la boehmite obtenue par transformation
hydrothermale a &té& mesurée pour chacun des exemples 3 i 8.

En vue de mesurer 1'évolution de la granulométrie, lors de cette
transformation, on a exprimé dans le tableau ci-aprés, 1'augmentation
en 7 pondéral de la proportion des grains de boehmite par rapport

aux grains initiaux d'hydrargillite passant 3 travers les mailles d'un

tamis normalisé de 45 migrons.

Dans le méme tableau, on a porté la teneur en hydroxyde de sodium ex-
Primé en NaZO, mesurée sur les boehmites obtenues dans chacun des
exemples 3 & 8, &tant entendu que la teneur initiale d'hydroxyde de
sodium présent dans 1l'hydrargillite avant transformation hydrothermale,

était de 4600 ppm :

E Exemples N R “ s f 6 7 .8 ;
{ : : : : : )
( .y - : : : : : : )
( Temeur en matilre seche . 519 350 418 ;452 : 480 : 510 )
( g/l . . . . . . )
E Augmentation en % en : f : : i f ;
( poids de la fraction pas 18,4 | 8,8 | 6,4 . 2,8 . 1,5 0,4 )
( sante a4 45 microns ) : ; ; X : )
( : : : : : : )
( Teneur en NaZO : 850 :1050 :1150 :1200 :1250 :1500 )
( : : : : : : )
( : : : )

Ainsi, il est constaté avec grand intérét que la granulométrie initiale
observée dans l'hydrargillite était conservée au stade de la boehmite,

pour les teneurs en matiére s&che les plus &levées dans la suspension.
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Enfin, on pouvait également constater que la teneur en hydroxyde de
sodium exprimée en NazO était, comme dans les autres exemples, trés

fortement abaissée.
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REVENDICATIONS

1°) Procé@dé continu de production de boehmite 3 granulométrie con-—.
trdlée, par déshydratation d'hydrargillite consistanten la prépara-

5 tion d'une suspension d'hydrargillite dans 1'eau, son traitement
thermique sous pression et son maintien sous une température comprise
entre 200° C et 270° C dans une zone privilégiée destinde 3 allonger
le temps de s&jour pendant le traitement, caracté&risé en ce que
la suspension sortant de la zome privilégie destinde & allonger

10 le temps de sé&jour passe dans une zone d'&change thermique puis

dans une zone d'abaissement, jusqu'3d la pression atmosphérique de
, 1 P ,

la pression requise par le traitement thermique.

2°) Proc&dé continu de production de boehmite 3 granulométrie

15 controlée selon la revendication 1, caractérisé en ce que l'abais-
sement de la pression jusqu'id la pression atmosphérique est effectud
par perte de charge dans la zome d'abaissement de la pression, immé-
diatement aprés la zone d'échange thermique, dans le but de comserver
d la boehmite la granulométrie initiale de 1l'hydrargillite.

20
3°) Procédé continu de production de boehmite # granulométrie
contrGlée selon la revendication 1, caractérisé en ce que dans le
but de conserver & la boehmite la granulométrie initiale de 1'hy-
drargillite, 1'abaissement de la pression jusqu'a la pression atmos-

i 25 phérique est effectué par perte de charge en méme temps qu'est effec-—

tué 1'abaissement de la température dans la zone d'dchange thermique
de telle-sorte que la pression régnante a chaque instant Soit suffi-~

sante pour &éviter 1'é@bullition de ladite suspension.

30 4°) Proc&dé continu de production de boehmite i granulométrie contrdlée
selon la revendication 1, caractérisé en ce que la suspension d'hydrar-
gillite est mise en &tat d'ébullition dans les zones 3 temps de séjour
ou d'échange thermique en pratiquant une perte de charge insuffisante
dans la zone d'abaissement de la pression, dans le but de ppovoquer

35 1'augmentation de la proportion des grains fins passant 3 travers les

mailles d'un tamis normalisé de 15 microns.

5°) Procédé continu de production de boehmite & granulométrie contrdlée
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selon la revendication 1!, caractérisé en ce que les moyens utilisés
pour 1'abaissement de la pression jusaqu'Z la pression atmosphérique
par perte de charge sont constitu@s par une série de tubes de dia-

métres décroissants et de longueur appropriée.

6°) Procédé continu de production de boehmite 3 granulométrie contrd-
1ée selon la revendication 1, caractérisé en ce que la quantitéd de

matiére s&che dans la suspension d'hydrargillite exprimée en A1203
est comprise entre 150 g/l et 700 g/l mais préférentiellement entre

400 g/1 et 600 g/1.

7°) Procédé continu de production de boehmite & granulométrie contrs-
lée selon la revendication 1, caractérisé en ce que la vitesse de

montée en température est comprise entre | et 5° C/m cans le cas of le
réacteur utilisé pour le traitement thermique dispose de faible capu-

cité d'8changes thermiques.

8°) Procédé continu de production de boehmite & granulométrie contrS-
lée selon la revendication !, caractérisé en ce que la vitesse de mon-
tée en température est d'au moins 5 ° C/m dans le cas oii le réacteur
utilisé pour le traitement thermique dispose d'une forte capacité

d'8change thermique.

9°) Proc&dé continu de production de boehmite & granulométrie contro-
lée selon la revendication !, caractdrisé en ce que le temps passé dans
la zone privilégiée destinée & allonger le temps de séjour est compris
entre 1 et 60 minutes mais préférentiellement compris entre 3 et 10

minutes.

10) Boehmite obtenue selon 1'application de 1'une quelconque des
revendications 1 2 9, caract8risé en ce qu'elle est trds appauvrie en

impuretés alcalines, plus particuli&rement en NaZO.
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